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Muito antes da constituicdo do Laboratério de Quimica do Estado Sélido em 1984, ja
vinhamos trabalhando com compostos envolvendo o elemento nidbio, notadamente no
que dizia respeito as propriedades de acido de Lewis do pentacloreto de nidbio (NbCls)
na formacédo de complexos moleculares com ligantes nitrogenados e oxigenados e, nos
estudos de espectroscopia vibracional (infravermelho, Raman e calculos computacionais
de campo de forca) das espécies formadas. Posteriormente, nosso interesse por este
elemento, passou a destacar seu papel na formacdo de vidros especiais com
propriedades de dptica ndo-linear para aplicacdo em telecomunicagdes Oticas, através de
projeto financiado pelo CPgD-Telebras. Finalmente, nossa atividade migrou para o
desenvolvimento de cerdmicas densas e vitroceramicas porosas (porous glass ceramics,
PGC) estas Ultimas visando o uso como substratos para sistemas quimicos integrados
(compositos) envolvendo PGCs porosas/polimeros condutores. E importante destacar
que no inicio dos anos 90, produziamos pentacloreto de nidbio no LQES (sob
encomenda), a partir do 6xido de nidbio gentilmente fornecido pela empresa CBMM
(Araxd, MG), que igualmente fornecia este Oxido para varios grupos de pesquisa
nacionais. Tais atividades geraram varias participacdes em congressos, publicacdes de
trabalhos, teses, patentes, pesquisas colaborativas com empresas, as quais Sao
apresentadas a seguir.
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Telebras - Centro de Pesquisa e Desenvolvimento — CpQD - Telebras, Campinas,
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Foram realizados com este Centro projetos relacionados com a producdo de vidros
especiais para telecomunicagdo Optica (TO), tendo como base fosfato, envolvendo
niobio, metais pesados e silica, no periodo de 1989 a 1997. Visando obter amostras de
alta homogeneidade, a despeito da elevada temperatura de producdo dos vidros, foi
desenvolvido e construido um forno de indugéo de radiofrequéncia (RF), operado a 50
MHz e 30 KW de poténcia, podendo atingir temperatura de até 1400 C. Na Figura 1 é
mostrado o arranjo usado para a obtencao dos vidros.
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Figura 1. Forno de Radiofrequéncia utilizado na preparacéo dos vidros de niobio

(LQES)

As propriedades de Optica ndo-linear destas matrizes vitreas foram determinadas e
otimizadas (via composi¢do quimica das matrizes) ficando caracterizado o elevado
potencial de sua aplicacdo em TO , bem como, sua compatibilidade com dispositivos
de fibras Opticas a base de silica. Vérias destas matrizes foram dopadas com elementos
de terras raras (TR) com a finalidade de se obter a intensificacdo/ amplificagéo do sinal
optico via fluorescéncia. Abaixo temos a foto de um destes espécimes, onde pode ser
observada elevada qualidade do vidro (transparéncia).
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Figura 2. Vidro de composi¢ao P,0Os-PbO-Nb,05-K,0 dopado com 0,5% (A) e 2%
(B) em massa de Er,0s3 (LQES)

Companhia Brasileira de Mineracéo e Metalurgia (CBMM), Araxa, MG

No periodo de 2000-2003, houve uma interacdo importante entre a Companhia
Brasileira de Metalurgia e Mineracdo (CBMM) e o Laboratdrio de Quimica do Estado
Sélido (LQES), através de visitas técnicas a instalacdo de Araxa, seminarios técnicos
para compartilnamento de informagGes sobre a producédo de derivados do nidbio. Nesta
oportunidade houve o fornecimento, por parte da CBMM, de amostras de 6xido de
niobio de diferentes graus de pureza para caracterizagdo fisico-quimica e



desenvolvimento de sintese de derivados no LQES. Havia o interesse, de ambas as
partes, na producdo de compostos organometalicos contendo nidébio, como forma de
agregar valor a este metal. O material de partida, neste caso, foi o 6xido de ni6bio
(Nb2Os) que seria transformado em pentacloreto de nidbio (NbCls) no LQES. (Figura
3).

Figura 3. Oxido de Nidbio "optical grade" fornecido pela CBMM (branco) e
Pentacloreto de Nidbio (amarelo) produzido no LQES pelo processo de clorinagdo
do 6xido com tetracloreto de carbono em altas temperaturas realizadas em tubo de
quartzo. Este material foi fornecido para varios laboratorios académicos
brasileiros mediante encomenda. (LQES).

A empresa CBMM também mostrou-se interessada por uma matriz vitrea a base de
fosfato, desenvolvida no LQES, com uma composicdo de cerca de 40% em peso de
Nb,Os. Esta matriz, apesar da elevada quantidade de Nb,Os ,apresentava uma grande
estabilidade, tanto frente a cristalizagdo, quanto ao ataque de &cidos fortes (durabilidade
quimica). Dado ao fato que o referido vidro continha fons sodio (Na") em sua
composicgdo foi possivel a obtengdo de guias de onda planares (“enterrados”) atraves da
troca idnica Ag*/Na* em canais obtidos por litografia. Estes guias de onda permitiram a
propagacdo da luz de um laser pelo vidro modificado. Este resultado abriu interessantes
possibilidades para o acoplamento entre guias de onda planares e fibras Opticas a base
de silica.

Outro aspecto que vale destacar foi a colaboracéo entre 0 LQES, CBMM e a Cristaleria
Strauss (Blumenau, SC). Através de uma formulagdo do tipo Nb,Os-SiO,-B,03-Na,O
foram confeccionados todo um jogo de copos lead-free glass visando substituir o
chumbo no vidro cristal que contém cerca 30% deste metal na composi¢do. O Nb,Os na
concentracdo proxima de 30% estabiliza a estrutura do vidro conferindo propriedades
de alto brilho, resisténcia quimica e mecanica e excelente som quando do toque. Tais
caracteristicas levaram a possibilidade de fabricacdo de vidros "tipo cristal" pela
substituicdo do chumbo pelo nidbio. Na Figura 4 é apresentada uma peca feita com esta
composicao.



Taca confeccionada com vidro de composi¢cdo Nb,Os-SiO,-B,03-Na,O
desenvolvido no Laboratério de Quimica do Estado Sélido (LQES).

Um conjunto de copos para servigo utilizando a composicao desenvolvida no LQES foi
apresentado na loja de departamentos Macy's, em Nova York (EUA).

FGM - Produtos Odontoldgicos, Joinville, SC

Sob encomenda foram produzidas 200 gramas de vidro, na forma de material
estilhacado para testes de moagem, de composicdo Nb,Os-SiO,-Na,0-B,03 dentro de
um projeto denominado "Processo Alternativo para a producdo de cargas vitreas em
resinas odontoldgicas restauradoras’™ (2009). O projeto sofreu interrupcdo em funcao
da situacéo econdmica vigente na época.

Outras expertises

Como decorréncia da expertise obtida na fabricacdo de pentacloreto de niébio (NbCls) e
o dominio das técnicas de sintese em atmosfera inerte utilizando vidraria tipo Schlenk ,
foi possivel realizar a sintese/producdo, em escala laboratorial (25 ml), de alcoxidos de
niobio do tipo Nb(OR)s (R: etil) através do processo de dupla troca usando alcolatos do
tipo NaOR. Também foram obtidos alcoxidos mais complexos do tipo Nb(OR)3(hex); ,
onde R = etil e hex = 2-etilhexanoato. A competéncia na sintese destes alcoxidos
permitiu ndo s6 o desenvolvimento, no LQES, da técnica de produgéo de filmes finos
através do processo MOD (Molecular Organic Decomposition), como também, Vvarios
materiais obtidos pelo processo sol-gel. Tais alcoxidos também foram fornecidos a
alguns laboratérios académicos brasileiros, num momento que sua importacdo era
praticamente proibitiva.
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